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Le brevet prinoipca eoncene doa pxoo^<B de lavage 
jsorapositions de lavage. 

La demanderesse envisaffe qua les compositions de detergent 
non ioni^iue et de solvant du brevot principal ainsi que les compo- 

5 sitions de detergent non ionique et de solvant faisant I'objet de 
la pr^seate invention peuvent «tare utilis^es de mani^re gtfntfrale 
pour le nettoyage des tissue* 

SulTont l*im de ses aspects/ 1 "invention a pour objet un 
proo4dtf de nettoyage, suivant lequel on traite le tissu & nettoyer 

10 su moyen d'une composition de detergent non ionique et de solvant 
conforms h I'lnvention da brevet principal ou d'nne composition 
de dtftergent non ionique et de solvant conforms ii la pr^sente in^ 
ventiouy en !• absence sensible d'eau« Un tel proctfd^ pourrait 
etro appliqu^ dans les blanchis series industrielles et poor eertai- 

15 nes techniques sptfeiales, par exemple 1> Elimination des taches 
lore du nettoyage k see. 

Suivant un autre aspect, 1« invention a pour objet 1* exten- 
sion de la cat^gorie des solvents utilises suivant le brevet prin- 
cipal de mani^re k y indure certains esters allphatlques dtfter- 

20 mintfs et al cools alipbatiques dtftezmlnEs tels que le n-d^canol» 
Des esters aliphatiques utiles sont les esters d'aeides 
alipbatiques monocarboacyliques ou les esters complets d'acides 
aliphatiques polyoarboxyliques , ces esters ecmportant de 6 & 24 
atomes de earbone par molecule, et de pr^fdrence 6 k 8 atomes de 

25 carbons par radical ester, de m6me que les esters aliphatiques 
de polyols, oes esters ecmportant au molns 15 atomes de carbons 
par molecule* 

Les esters pr«<r<s comptsnt 6 It 8 atomes de carbons par 
radical ester dans la moKenle, comme illustrtf ci-aprfes. 

lyne d» ester Nombre d'aton»s de 
earboxyliqae earbone par molecule de 
l»estsr nr^f^rrf 

Uonoester 6 k 8 

Diestsr 12 k 16 

Triester 18 k 24 

Lee esters pr^f^r^s sont certains esters dlcarboxyliques 
d'une volatility relativement faible» proprea k 8tre incorpor<s 
k des compositions dtftergentes sans q.ue des smballages aptfciaux 
soisnt ntfcessalres* 

Les esters spicialement pr«er€8 sont I'adlpate de 
40 dl-n-propyle et l»adipate de di-n-.butyle«. 
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.A I'excep-fcioii dti aol-vant eonsiituants de la pomposi- 
tloa de la pr^5eii1>e invention correspondent k oeux la cpivposition 
foisont I'obSet du brevet principal .. 

Bn consequence, la composition coniprend comme premier 

5 constituant ^ ' 

(a) 5 k 40jS d*nn detergent non ionique dans la moKoule 

duquel 5 ^ 15 unites d«oxyde d» ethylene sent condenstfes avec 
un radical hydropliobe, comme second constituant 

(b) 25 h 80$i d«un adjuvant actifi comme troi si feme constituant 
10 (o) 1 h 35?6 d»un. solvaat de nettoyage organique aliphatique non 

toxique, pen volatil et peu inflammable elio±si pami- 

(1) les esters d'acides aliphatiques mono corboxyli que s et 
les esters coinplets d^acides aliphatiques polycarboxyli- 
ques, ces esters comprenant de 6 k 24 atomes. de oarbone 
par molecule et de preference 6 k 8 atomes de carbone 
par radical ester | 

(2) lea esters aliphatiques de polyols, ces esters ooinportant 
au moins 15 atomes de carbone par molecule; 

(3) les aloools aliphatiques. ayant environ 10 atomes de 
20 • carbone, 

etant entendu que le poids du detergent non ionique est superieur 
k celul da solvent* 

.lie solvant pent eventuellement 8tre associe k un vehicule 
ou support qui 1* adsorbs* 
2j Be manifere generale, tous les constituents cites dens 

le brevet principal comme convencuit pour les compositions qu»il a 
pour objet sont utiles pour les compositions .de la presente inven- 
tion, k la condition evidemment que le solvant aromatique soit 
remplaee par un solvaAt aliphatique indique ci^essus* 
■ • En plus des adjuvants aotifs specif iquement mentionnes . 

dans le brevet principal, il est possible d«utiliser avec suoo^s 
1 'aside corboxymethyloxysuccinique , 1 * acide * tetrahydrof uranne 
tetracarboxylique, 1* acide dipicolinique et 1» acide ozydiaoetique 
sous la forme de leurs scls suffieamment solubles pour atteindre 

39 line concentration de Ofl^ ou davantage dons le bain de lavage* 

Tous ces adjuvants actif s sont des sequestrants organi- 
que a. 11 est evident qn* on' peut . egalement employer des adjuvants 
actifs precipitants organiques appropries* 

Wr **adjuvants actifs" entend aussi les adjuvants 

40 actifs sequestrants et precipitants mineraux, par exei^ple les ^ 
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silicates min^raux solubles do la classe dea orthosilicates ou 
m^tasilica-tea neutres ou alcalins, les pyrophosphates et oriho- 
phosphates et le carbonate de sodium* 

Outre les adJUTants indiqu^s dans le brevet principal, 
5 les compositions de 1 •invention penvent contenir aussi avec 

avantage des am^liorateurs de mousse , comme les oxydes diamines 
et leurs ^thoxylates, et en particulier I'oxyde des amines di« 
mtftl^ltfes du soliT duroi. 

Dans la description, tons les pouroentages sent donnas 
10 sur la base du poids total de la composition* 
EXEMPLB 1 *" 

Bans cet exenrple, la technique exptfrimentale est la 
suivante* 

TechD±<|ne experiment al_e 

Lavage du tisau d'essai 

On souille uniform^ment au moyen d*|mile moteur usagtfe, 
appliqutfe h l*aide d'un bain et d*un rouleau, un tissu de Daoron 
et de coton 65/35 rendu infrcissable par un apprdt & la r^sine, 
mais exempt d'apprftt antisalissures. Les dimensions de I'tfehaJW 
20 tillon de tissu sont 229 mm x 89 mm et son taux de salissures 
est de 21,B9S« 

Conditions de lavage ' 

Lavage k l^appareil connu sous le nom de Terg-^Xomtoter 
& 50^0 et 50 tours par minute dans de l*eau d->une duret< de 
25 18* hgrdrotimtftriques • 

Concentration en t>roduit de lavage ; 5 ?6 

Comuosition du produit de lavage 

const! tuant ^ 



30 



35 



40 



Produit vendu sous le nom de 

Tergitol 15-S-9 (a) 1^ 
Tripolyphosphate de sodium 
Sulfate de sodium 

Silicate de sodium alcalin 7 
Savon de sodium base d coparah ) 1 
Carboxymtftbylcellulose sodique 0,6 
Solvant ' 
Agents fluorescent s, parfums, supplement 
d'eau oto. q.s*p- 100 

. (a) Ptftergent non ioniqne resultant de la 

eondensation de 1 mole d'aleool seoondaire 
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Cone enirati Pit en produi t de lavage i 
Com-poBition du produit de lavage (suite) 
^^^I2r^l5 ®^ raoyenne 9 moles 

d^oxyde d^^thyltoe (Union Carbide). 
5 L'^cliantillon t^moin est lav* aveo la poudre de base 

en concentration de 5?6, mais sans solvant. 
Mesnre de la d^'bergenoe 

On observe la ditergenoe par mesuxe de la rWlectaaoe. 
La nature des solvants utilises et le pourcentage d>am<lioratiott 
10 de la d^tergence due k 1' addition de solvent figurent dans le 
tableau sxcivant. 

TABLEAIT I 

di- di- di-^n^ di-n«* di-n- 

m^thyle ^thyle prowle butyle ra^^e — 

15 oxalate de 0 0 0 ' ? ^ 

malonate de 0 0 41,8 50,3 26,0 

succinate de O 0 43,7 28,1 23,1 

glutarate de 0 5,3 53,2 46,6 18,4 

adipate de O 17,0 42,0 47,2 18,7 

20 pi«*late de 1,0 50,3 47,1 30,8 8,8 

sub^rate de 0,5 36,5 25,5 16^8 15,3 

azaate de 30,5 39,5 20,6 9,5 3,0 

Seagate de 33,4 18,3 7,1 12,7 1,5 

Ces r^snltats montrent nettemwit I'avantage resultant de 
25 1 -incorporation de diesters d'acides alipbatiq.ues dicarboxarliques 
conrpoztant an total 12 h 16 atomes de carbone. 

m^thvle ^thvle n^^DroTiyle n--butyle a->aiByle 



acetate de O 



0 0 15rT 33,2 

44,8 48,1 



propionate de o — - 

di— di*n^ di-n-ociyle 



30 m^thyle ^tbyle butyle 

malrfate de O 0 31,3 

fumarate de O 0 11,2 9,9 

citrate de 

35 tritfthyie 0 

citrate de * !t o' 

tri-n-butyle l^fO 

triacetate dn 

glycerol O 

40 tribulyrate du glyotfrol 12,1 
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10 



15 



Four les esters d'acldes ctliphatlqaes monooarboxyliquesy 
il se revile ntfoessaire que la molecule contienne au moins 6 
ai^omes de earbone* 

Pour les esters de polyols, 11 se revile que le nombre 
minimum n^oessaire d^atomes de carbone par mol^oule est de 15* 
Les rtfsultats sent semblables dans le cas des esters de I'tftl^srl^ne** 
glycol et du propyltaeslyeol* 

Pour les esters d'aeides trlcarboacyliqueSy le nombre 
minimum n^eessalre d*atomes de carbone dans la moKeule so r^v^le 
6tre de 18. 
EXKMPLE 2m'^ 

Des experiences semblables h cellos dtfcrites dans 
l*exemple 1 montrent que lea monoalcools aliphatiques ayant environ 
10 atomes de carbone exeroent un effet de sol'vant sensible* 
n-d^eanol donne des r^sultats parti culiirement bons. Le mode optf- 
ratolre est le sulTant* 



20 



25 



30 



35 



Lavage du tissu d*easal 
Comme dans I'exemple 1 
Conditions de lavage 
Charge de tissu 

Rapport bain/tissu 
Uaohine k laver 

Agitation 
Cycle de lavage 
Temperature de lavage 
INxr^e de larage 
Volume d'eau 
Durettf de l^ean 
Conditions de riilQage 
Temperature de ringage 
Dnree de ringage 



1,135 kg de tolle de 
CO ton propre (7 pieces 
de 0,84 metre carrtf) 

56/1 

Whirlpool BCA 
( £tats-4Jnls d'Amerl- 
que ) 

Intense 

Normal 

Chaud (50»C) 

14 minutes 

Maxlmon (53 litres) 

180 ppm»Ca/^ » 2/1 

iroid (20 25«C) 
2 minutes 



40 



Concentration en •prodnit de lavage 

Le bain eomprend 0,15J( d»une pondre de base h I6)f de dtfter- 
gent non lonlque et 50jf de trl polyphosphate de sodium, le reste 
etant du sulfate de sodium et la teneur en aloool du produit etant 
de 5904 
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UeavLTe de la 'dtf-tergenee 

On s^ohe les tlssus d'essai an. -tambour* On meeiure la 
reflectance k I'aide d*tm r^flectom&tre Elrepho ntilisant la 
lampe It filcuaent de txmgst^ne monie du f litre vert (n* 3). 

On mesure egalement la- d^tergenee par extraction par 
sol^ant et on trouvera dans le tableau II ci-aprt» les r^sultats 
quGkntitatifs de 1' extraction pour les tlssus trait<s« 

Le detergent non ionique et le solvent utilises de mdme 
que 1 'accroissement du pourcentage de d^tergenoe k 1' addition 
du solvant figurent dans le tableau II« , 

T A B L E A n II 



Aleool 5^ 



Hon ionique 

uniquement 

(Tergitol 

Alf ol 6 ♦ 
Alfol 8 
Alf ol 10 
Alfol 12 



D^tergence 

Extrao ti on AccMi ssement 
dd II 
1» Alfol 



22,2 



29t6 
28,3 
63,4 
47,3 



7,4 
6,1 
41,2 
25,1 



B^flectanoe 



10,2 



13,1 

31,0 
24,3 



Aocroisse- 
ment dtl 
h 1' Alfol 



2,9 

20,8 
14,1 



* lies Alfols sent des alcools primaires lin^aires produits par 
25 le proctfdtf Ziegler et Tendus par Oondeit. 

Ces r^sultats mbntrent I'aocroisaement marqu^ de la 
d^tergence oons^outif 1» addition d'un aloool aliphatique ayant 
enriron 10 atomes de carbons* 
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RgVENDI CATIONS 

!• Composition de laVa^e en paxticules selon la roT-ondic 
tion 1 du brovot principal 7021780 conrpronant, anr base do son 
propre poidss 

5 (4) 5 It 409^ d^un detergent non ionique dans la moltfeiale duquel 
5 k 15 nni-t^s d'osyde d'^thyline sont condenstfea aTOO ixn 
radical bydrophobej 
(b) 25 k 80 9( d*im adJtiTan-t aeti£| 

(o) 1 k 35jt d»un solvant organigno de ne-ttoyage, non -feoxique, 
XO P®'^ volatil et pen inflammable, le poids du detergent non 

ioniqne ^tant sup^rieur k eelui du Bolrant, earaet^ristf par 
le faii qne le solvent est totalement alipbatiqae et ohoisi 
parmi 

^5 (1) les esters d'acides aliphatiques monocarboxyliquos 

et les esters complets d'acides aliphatiques polyoarbo- 
xyliquesy ces esters contenan-fe 6 k 24 atomes de carbone 
par molecule et de pr^f ^rence 6 k 8 atomes de oarbone 
par radical ester, 

2Q (2) les esters aliphatiques de polyols, ces esters oontenaat 

au molns 15 atomes de oarbone par moltfoule, 
(3) les aleools aliphatiques ayant environ 10 atomes de 
carbone. 

2» Composition selon la revendieation 1, oaracttfristfe 
25 par le fctit que le solvant est l»adipate de di-n-propyle ou 
l^adipate de dl-n-bu*^le» 

3» Composition selon la revendi cation 1, oaraottfristfe 
par le fait que le solvent est un ester plastifiant. 

4. Composition selon I'une qnelconque des revendications 
30 1 k 3, caractirisie par le fait que le solvent est assocK k un 
vAiioule adsorbent* 
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